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(57) Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Vorberei tung der 
Stoffproben fur die Untersuchung in rvasterelektronenmikroskopen oder 
anderen Einrichtungen zur Analyse der Mikrostruktur . Ziel der 
Erfindung ist es, die Qualitat der Probenvorbereitung zu 
verbessern. Die Erfindung lost die Aufgabe, die oberf lachennahen 
Schichten der Probe an einer ausgewahlten Stelle durch einen 
Schnitt in definiertem Verlauf freizulegen, wobci die Schnittf lache 
reprasentativ fiir den Materialauf bau ist. Erf indungsgemaB wird die 
Aufgabe dadurch gelost, daB ein paralleles Ionenbundel zum Abtragen 
von Probenmaterial auf den Rand einer Blende, die sich dicht uber 
oder direkt auf der Probe befindet, gerichtet ist und nit der 
Probenoberf lache einen Winkel kieiner !)0° bildet. Mit der 
Vorrichtung konnen beliebige Festkorper, auch nichtmassive v;ie 
Fasern oder Pulver, fur die Analyse der Mikrostruktur in 
oberf lachennahen Bereichen vorbereitet werden, darunter auch die 
groBe Gruppe der Probcn, die bei mechanischcr Vorbereitung zu 
groSe Strukturstorungen erleiden. Nach vorheriger Trocknung 
konnen auch organische Substanzen, insbesondere biologische, zur 
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Vorrichtung zur Vorbereitung der Stoffproben fUr die Unter- 
suchung 

Anwendungsgebiet der Erfindung 

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Vorbereitung der 
Stoffproben ftlr die Untersuchung in RaeterelektronenmikroBkopen 
oder anderen Einrichtungen zur Analyse der Mikrostruktur. Uit 
der Vorrichtung werden die oberflachennahen Schichten geschnit- 
ten und ftir die Untersuchung freigelegt. Die Vorrichtung kann 
beispieleweise zur Inspektion mikroelektronischer Bauelemente 
eingesetzt werden. 

Charakteristik der bekannten technischen LBsungen 
Es sind mechanieche Schliffverfahren bekannt, die dazu dien n, 
Bohrfige Sennit te oberf lachennaher Schichten von Festkorper- 
proben aichtbar zu machen. Beispieleweise wird beim Kugel- 
80hliffverfahren eine Kugelkalotte aus der Oberflache heraus- 
gearbeitet. An ihren Planken entsteht ein Schragschlif f durch 
die Oberf lfiche, dessen Neigungswinkel von der Tiefe des An- 
sohliffs abhangt. 

Die bekannten Schliffverfahren haben den Kachteii, daB die 
Lage der Schliff stelle auf der Oberrtfiche nicht mit mikro- 
ekopischer Genauigkeit festgelegt werden kann. Sie sind deohalb 
nur anwendbar, wenn der Schichtaufbau in grofieren Oberf lachen- 
bereichen gleich ist. Weiterhin kSnnen mechanische Schliffver- 
fahren nur bei eolchen Werkstoffen angewendet werden, die 
eprb'de genug sind, um einer volligen Zerstbrung (Verschmieren) 
in der Schliffzone zu widerstehen. In jedem Palle wird jedoch 
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das Goittge in dor Schliffzone erheblich beeintrachtigt t 
beiepieloweise durch Zerstiirung des Kristallgitters und die 
Erzeugung von Versetzungen bis in Bereiche hinein, die mehrere 
Zehntel Millimeter von der SchliSfflache entfernt liegen # Die 
durch den mechaniechen Angriff gestSrte Schicht verfalacht die 
Untersuchungoergebnisee vor allom dann, wenn auBer der licht- 
mikrookopischen Betrachtung noch andere oberfliichenphysikalische 
Unterauchungsverf ahren angewendet werden sollen, Beiepielo^eiae 
geht fiir die Beobachtung ait dem Rasterelektronennikroskop der 
Orientierungskontrast verloren. 

Neben mechaniechen Verfahren zur Oberf lfcchenabtragung sind 
Ionenstrahlverf ahren bekannt, die dem Zweck dienen, definier- 
te Oberf lKchenstrukturen zu erzeugen. Bei dieoen Verfahren 
wird mit oinem Ionenotrahl im Vakuum die Oberfltiche aenkrecht 
abgestSubt. Innerhalb einer vorgegebenen PISche werden etwa 
gleichmSBig starke Schichten abgetragen, Verechiedene Komponen- 
ten der Probe werden durch die direkt einfallenden Ionen selek- 
tiv abgebaut. Es entateht keine fiir den Materialauf bau repre- 
sentative Schnittf lache. 

Ziel der Erfindung 

Ziel der Erfindung 1st ee f die QualitSt der Probenvorbereitung 
zu verbessern. 

Darlegung dee Weeena der Erfindung 

Die Erfindung lost die Aufgabe, die oberf lac hennahen Schichten 
der Probe an einer ausgewahlten Stelle durch einen Schnitt in 
definiertera Verlauf freizulegen, wobei die Schnittf lache reprfi- 
sentativ fiir den Materialauf bau ist. 

Erf indungsgemafi wird die Aufgabe dadurch gelost, daB ein 
parallele8 lonenbtindel zum Abtragen von Probenmaterial auf dan 
Rand einer Blende, die sich dicht tiber oder direkt auf der Pro- 
b befindet, gerichtet ist und mit der Probenoberf lfiche einen 
Winkel kleiner 90° bildet* Vorsugsweiee sind die Eleiaente in dem 
Ra8terelektronenmikroskop untergebracht und durch an oich be- 
kannte Mittol zum Verschieben, Schwenken und Drehen in ihrer La- 
ge gegenllber der Richtung und dem Auf treff punkt des Elektronen- 
8trahl8 auf die Probenoberf lfiche von aufien einstellbar. 
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Die Blende wird auf oder tlber der Probe befestigt und ausge- 
richtet. Unter einem schrfigen Winkel werden dann Probenober- 
fltiche upd Blende mit parallelen Ionen beschoseen. An der 
echarfen Schattengrenze entsteht eine Bb'schungsf lSche. Die er- 
zeugte Bb'schungsf lache stellt einen Schnitt durch die Probe dar 
und hat folgende Eigenschaf ten: Ihre Lage und Form im Material 
wird durch die Art und Anordnung der Blende und die Einfalls- 
richtung dea Ionenstoahla bestimmt. Die Bb'schungsf lache wird 
nicht von direkt einfallenden Ionen getroffen und daher auch 
bei Zusammensetzung der Probe aus verschiedenen Konponenten 
nicht selektiv abgebaut. Sie wird nicht mechanisch beansprucht, 
sondern nur von gestreuten Ionen getroffen. Sie ist daher ftir 
den Uaterialauf bau reprfisentativ und kann nun sowohl mit elek- 
tronenmikroskopischen Mitteln als auch. mit anderen Material- 
untersuchungsverfahren (z.B. Mikroanalyse) untereucht werden 
und liefert Inf ormationen tlber den Aufbau der Probe. 
Besonders vorteilhaft ist es, wenn die Elemente in Rasterclek- 
tronenmikroskop (REM) untergebracht und von auSen einstellbar 
sind. Unter dem Mikroskop kann die gewlin3chte Objektstelle aus- 
gewahlt und die Schnittf lBchc an dieser Stelle hergestellt wer- 
den, ohne dafl die Probe noch einmal herauagenommen werden niuB. 
Der Schnitt kann unter Beobachtung erfolgen und zur Analyse 
unterbrochen werden. Die richtige Lage deo Schnittes kann kon- 
trolliert und korrigiert warden. 

Es ist auch mSglich, die abschirmende Blende als zerstaubungs- 
hemmendes Material auf einen Teil der Probenoberflache feet 
atif zubringen, z.B. auf zudampf en. 

Die Probenvorbereitung ist auch an nichtkompaktem Material an- 
wendbar, d.h. es kbnnen auch Schnitte durch poroses Material, 
durch Pasern oder Mikropartikel gelegt werden. Sie ist an alien 
Stoffen anwendbar, die im Vakuum bestandig sind, also auch an 
biologi3chen Proben, wenn diese in bekannter Weise wie vor 
Jeder elektronenmikroskopischen Abbildung getrocknet wurden. 

Die Erfindung soil nachfolgend an einem Ausfiihrungsbei spiel 
dargestellt werden. 

Die Zeichnung zeigt die erfindungsgemafle Lbsung in einem 
Rasterelektronenmikroskop. 
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Im Objektraun des Rasterelektronenmikroskops (REM) 1st ein 
Ionenstrahler 1 80 angebracht, dafl ein paralleles Ionenblindol 
die Probenoberflache in dem Gebiet 8 trifft, das auch voa Elek- 
tronenstrahl 4 dee REM getroffcn wird. Die Probe 9 befindet aich 
auf einem Kreuztisch 10, der in bekannter Weiee von auDen durch 
zwei Ver8telltriebe in zwei zueinander senkrechten Richtun^en 
11, 12 der Probenoberflache verochoben werden kann. Auf dicr.om 
Kreuztioch iat die Blende 14 so angeordnet, daB sie durch eincn 
Ver8telltrieb ebenfalls von auBen in Richtung 13 liber der Pro- 
benoberflache verschoben und so die Lage der gewiinschten Schnitt 
flfiche 6 festgelegt werden kann. Wcitcrhin sind Llittel vorge- 
sehen, die Probe im Kreuztisch urn eine zur Probenoberflache ecnl: 
rechte Ach3e 5 zu drehon und den Kreuztioch oo zu kippen, dc.3 
dieeo Achoe in eine beliebige Richtung zwischen der Richtung sum 
Ionenstrahler 1, der Richtung zua Elektroncnctrahler 3 und dor 
Richtung zun Elektroncndetektor 7, die nicht in eincr Ebene lie- 
gen mlissen, eingestellt werden kann. 

Der Ionenstrahler 1 liefert ein Parallclbiindcl von Edelgasioncr., 
deren Energie zwischen 5 und 12 keV gewahlt werden kann. Die 
Ionenotrondichte am Objekt betragt bi3 zu 20 uA/cra 2 . Die Ionen- 
8trahlrichtung liegt in der NShe'der Detektorrichtung. Zwischen 
Ionenstrahler und Probe ist ein ausschwenkbaror Paraday-Bechcr 
angebracht, mit dem der Ionenotrahl gemessen, optimiert sonic 
ein- und ausgeblendet werden kann. Die Blende befindet sich 
grob vorjustiert auf der Probenoberflache ur.d wird mit einem 
Schraubtrieb f einjustiert , der viber eine bie^same Welle von 
auBen bedient werden kann. Die Blendenkante, die die Sennit t- 
linie auf der Probenoberflache festlegt, ist etwa parallel zur 
Kippachse der Objektebene. 

Die Probe wird im REM abgebildet, urn den Ort der gewiinschten 
Schnlttlinie festzulegen. Anschlieflend wird der Probentisch 
aus dem Mikroskop herausgenommen, die Blende dicht iiber der 
Probenoberflache angebracht und mit Hilfe einer Lupe grob ju- 
stiert. Danach wird die Probe erneut in REM abgebildet, wobei 
die Blende bereits genauer justiert werden kann. Ein kurzes 
Einschalten des Ionenstrahls (durch Aug- und Einochwenken des 
Faraday-Bechers) markiert die Schnittlinie und gestattet die 
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endgtiltige Fein;) us tie rung. Die gewiinschte Neigung der Schnitt- 
f lSche in der Probe wird mit dem Kippwinkel der Probenebene zum 
Ionenstrahl eingestellt. Der Ionenstrahler wird nun bis zum 
Erreichen zur gewiinschten Abtragtiefe eingeschaltet. Die Kontrol 
1 darliber kann entweder unmittelbar wahrend dee Beschusses dur 
Abbildung der Probe mit Rtickstreuelektronen oder wahrend einge- 
echalteter BeschuBpausen mit Sekundarelektronen gefiihrt werden. 
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Erf indungsanspruch 

1. Vorrichtung zur Vorbereitung der Stoffproben fur die Unter- 
suchung in einem Rasterelektronenmikroskop oder anderen 
Einrichtungen zur Analyse der Mikrostruktur, dadurch ge- 
kennzeichnet , dafl ein paralleles Ionenbiindel zura Abtragen 
von Probennaterial auf den Rand einer Blende (14), die sich 
dicht ttber oderMirekt auf der Probe befindet, gerichtet 
ist und mit der Probenoberf lache einen Winkel kleiner 

90° bildet. 

2. Vorrichtung nach Punkt 1, dadurch gekennzoichnet , daC ihre 
Elemente in dem Rasterelektronenmikroskop untergebracht una 
durch an sich bekannte ilittel zum jVerschieben, Schwenken 
und Prehen in ihrer Lage gegeniiber der Richtung und den 
Auf treff punkt des Elektronenstrahl3 (4) auf die Probenober- 
f lache von auCen einstellbar 3ind. 





Fig.l 



Apparatus for the preparation of materials 
samples for investigation. 



Hauffe 

A pplication area of the invention. 

The invention relates to an apparatus for the preparation of materials samples for 
examination in a scanning electron microscope or other microstructure analysis system. 
The apparatus is used to cut and expose near-surface sections for examination. The 
apparatus can be used, for example, to inspect microelectronic structures. 

Characteristics of known technical solutions 

Mechanical polishing techniques are known, which can be used to expose angled sections 
of near-surface layers of solid samples. For example, dimple grinding can be used to 
remove surface material. An angled section of the sample is exposed towards the 
perimeter of the dimpled area, the angle being dependent on the depth and diameter of the 
dimpled region. 

The established polishing techniques have the disadvantage that the location of the 
polished area cannot be determined with microscopic accuracy. These techniques can 
therefore only be used in situations where the surface structure is uniform over a large 
area. In addition, mechanical polishing techniques can only be used on materials that are 
resistant to deformation (smearing) during polishing. In any case, the polishing modifies 
the sample surface, for example by changing the crystal lattice structure extending out 
beyond the polished area. The sample damage caused by mechanical polishing leads to 
false conclusions in the investigation, especially when, in addition to light microscopic 
observation, other surface examination techniques are used. For example the crystal 
orientation contrast disappears when the sample is examined in a scanning electron 
microscope. 

In addition to removing surface layers through mechanical polishing, such layers can be 
removed using ion bombardment, thereby revealing specific surface information. In this 
technique an ion beam in vacuum is used to remove surface material. Surface material is 
removed fairly uniformly within the irradiated area. Various surface components of the 
sample are selectively removed as a result of ion bombardment. This technique does not, 
however, reveal a cross section of the sample. 

Goal of the invention 



It is the goal of the invention to improve the quality of specimen preparation. 



Description of the implementation o f the invention, 



The invention reveals the structure of the near-surface layers of a sample at a selected 
location by sectioning the sample and revealing the cross section structure. 

A mask is located close to, or directly on top of, a sample. The edge of this mask and the 
sample are irradiated by a parallel beam of ions at an angle less than 90 degrees. These 
components are installed in a scanning electron microscope such that they can be moved 
via external controls relative to the electron beam of the SEM. The mask is positioned 
over the sample or attached to it The sample and mask are then bombarded by a parallel 
ion beam at an angle of less than 90 degrees. Material is removed from the sample in a 
region extending out from the edge of the mask shadow. A cross section of the sample is 
therefore generated, whose position and shape is determined by the form and location of 
the mask and the direction of the incident ion beam. The surface of the section is not 
bombarded directly by the incident ion beam and is therefore not subject to selective 
material removal. It is not mechanically stressed and is only subjected to scattered ion 
irradiation. It is therefore representative if the surface structure and can be examined in 
an electron microscope or other analytical instrument (e.g. microanalyzer) to reveal 
information about the build up of the surface structure of the sample. 

It is particularly advantageous when the components are built into a scanning electron 
microscope (SEM) and can be adjusted remotely. Under microscope observation, the area 
of interest can be selected without having to remove the sample. The progress of the 
sectioning can be observed and stopped at any time. The location of the section can be 
observed and adjustments made as required. 

It is also possible to lay a mask of low sputtering-rate material directly on the sample 
surface e.g. by evaporation. 

This technique can also be used to prepare non-solid samples such as porous materials, 
fibers or micro particles. It can be used on all materials that are vacuum compatible, also 
on biological samples that have been dried. 

The invention will be described in the following example. 

The drawing shows an example incorporated in a scanning electron microscope. 

An ion gun 1 is mounted inside the specimen chamber of a scanning electron microscope 
(SEM) such that a parallel ion beam irradiates a region 8 of a sample surface, which is 
also irradiated by the electron beam 4 of the SEM. The sample 9 is located on an X,Y 
stage 10, which can be driven in two orthogonal directions 1 1,12 via external controls. 
The mask 14 is mounted to the stage such that it can be moved in the direction 13 relative 
to the sample surface, such that the location of the desired section 6 can be selected. 
In addition, there is a provision to rotate the stage about an axis 5 which is at right angles 
to the sample surface. Further, the stage can be tilted such that the axis 5 can be set to he 



between the axis of the ion gun 1, the axis of the electron beam 3 and the axis of the 
electron detector 7, which do not have to lie on one plane. 

The ion gun 1 produces a parallel beam of noble gas ions whose energy can be selected 
between 5 and 12keV. The maximum ion beam current density at the sample is 20micro 
amps per square centimeter. The direction of the ion beam is near that of the detector. A 
removable Faraday cup is located between the ion gun and the sample, which allows the 
ion beam current to be measured and also serves as a beam shutter. The mask is set 
approximately relative to the sample and is then fine positioned using a screw adjustment 
mechanism. The edge of the mask, which determines the section location on the sample, 
is approximately parallel to the tilt axis of the sample surface. 

The sample is imaged in the SEM in order to determine the desired location of the 
section. The SEM stage is then removed and the mask positioned close to the surface of 
the sample and approximately positioned using a magnifying glass. The stage is then 
returned to the SEM and the sample and mask imaged for fine adjustment. The ion beam 
is then turned on briefly (using the Faraday cup as a shutter) to mark the section location 
and allow further fine adjustment. The desired section angle is then set by adjusting the 
angle of the sample surface relative to the direction of the ion beam. The ion beam is then 
allowed to irradiate the sample surface until the desired section depth is achieved. The 
etching progress can be monitored during ion beam irradiation by observing a 
backscattered electron image or by switching the ion beam off periodically and observing 
a secondary electron image. 

Claims 

1. Apparatus for the preparation of material samples for examination in a scanning 
electron microscope or other apparatus used to examine their microstructure, using an 
ion beam incident on the surface of the sample at an angle less than 90 degrees to 
remove material at the edge of a mask (14) located above or on top of a sample. 

2. Apparatus in accordance with Claim 1 whose components are located within a 
scanning electron microscope such that they can be moved laterally, tilted and rotated via 
external controls relative to the direction of and area irradiated by the electron beam (4). 



